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© VerfahrenzurHersteliungvonPVP-lod. 

@ Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
PVP-lod mit einem lod-lodid-Verhaltnis von etwa 2:1 und 
einem Vertetlungskoeffizlenten von 180-250 durch Umsetzen 
von PVP mit elementarem lod in Gegenwart von Amelsen- 
saure, Oxalsaure Oder eines Ammoniumsalzes oder Amids 
der Kohlen-, Ameisen- oder Oxalsau re in waBriger Losung. 
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' 'Verfahren zur Herstellunt^ von PVP-Iod 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
PVP-Iod. PVP-Iod ist das Reaktlonsprodukt von Polyvlnyl- 
5 pyrrolidon (PVP) mit elementarem lod, das In stelgendem 

MaBe wegen seiner germlclden, bakterizlden, funglzlden und 
deslnf Izlerenden Elgenschaf ten verv/endet wird. 



PVP-Iod korarat im allgeraeinen als braunes Pulver In den 
10 Handel, das etwa 11 % verfugbares led, d.h. wirksaines lod, 
das mit Natrium-thiosulf at tltrlerbar 1st, und dariiber 
hinaus noch ca. 5,5 % lod in Form des lodlds enthSlt. Bel 
einem lod : lodid-Verhaitnis von 2 : 1 1st im PVP-Iod-Koia- 
plex die lodbildung so stark, daB lodgeruch nlcht inehr 
15 wahrnehmbar ist und ein in dem Gasraura iiber dera PVP-Iod 
eingebrachtes feuchtes Kaliumiodidstarkepapier nlcht ge- 
farbt wird. In der Praxis dient als MaB fUr elne befrle- 
dlgend feste lodbindung der Verteilungskoef f Izient des 
lods zwischen einer waBrigen PVP-Iodlosung und Heptan, der, 
20 wle es beispielsweise in der US-PS 30 28 300 beschrieben 
wird, bei etwa 200 liegt, Perner gilt die Forderung, daB 
das PVP-Iod in seinen Zubereltungen, insbesondere in wSB- 
riger LSsung, bei der Lagerung moglichst wenig an verfUg- 
barein lod verllert, d.h, moglichst stabil ist. 

25 

Zur Herstellung eines m5glichst stabilden PVP-Iods werden 
die verschledensten Verf ahrensmaBnahmen beschrieben, bei- 
spielsweise wird das pulverformige PVP-Iod gemaB der 
DE-PS 10 37 075 einer nachtrSglichen ISngeren Temperatur- 

30 behandlung bei 90 bis 100°C unterworfen und in der 

US-PS 29 00 305 wird beschrieben, daB fUr die Herstellung 
eines geeigneten PVP-Iods ein PVP mit einem bestimmten Ge- 
halt an Peuchtlgkelt zu verwenden 1st. GemaB der 
US-PS 28 26 532 wird ein Zusatz von Natriumhydrogencarbo- 

35 nat und der US-PS 30 28 300 wird ein Zusatz von lodid in 
I. V7K/3L 
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''Porm von lodwasserstof f oder Alkalliodid beschrleben. Die 
US-PS 38 98 326 lehrt den Ziisatz von lodwasserstoiC f bder 
Alxaliiodiden zur wSBrigen PVP-L5sung und die Umsetziing 
des aus der LSsung nach Trocknung erhaltenen pulverfSr- 
5 migen PVP-Iodidgemisches mit lod. In der DE-AS 24 39 197 

wird beschrieben, daft in einem wasserfreien organischen LS- 
sungsmittel polymerisiertes Polyvinylpyrrolldon zur Her- 
stellung eines stab lien PVP-Iods besonders geeignet ist. 

10 Die genannten Verfahren des Standes der Technik haben auch 
das Ziel, ein stabiles PVP-Iod wirtschaf tlich herzustel- 
len, Sie weisen jedoch auch beachtliche Nachteile auf . Ge- 
mas der in der DE-PS 10 37 075 beschriebenen Verf ahrens- 
weise sind zur Bildung des PVP-Iod-Komplexes Teraperzeiten 
bei Temperaturen von 90 bis lOO^C von I8 bis 64 Stunden 
erf orderlich, um ein bestSndiges Produkt mit einem 
lod : lodid-Verhaltnis von 2 : 1 zu erhalten. Auch bei dem 
in der US-PS 29 00 305 beschriebenen Verfahren raufi in der 
Kegel 22 Stunden lang getempert werden. Die Temperung nach 
diesera Verfahren wird zusatzlich dadurch erschwert, daft 
durch den geforderten hGheren Wassergehalt von 4 bis 15 % 
des verwendeten Polyvinylpyrrolidons, \ienn ein Verbacken 
der Mischung aus Polyvinylpyrrolidon und lod vermieden 
werden soil, in der Praxis bei Temperaturen von unter 90^0 
25 getempert v/erden muB und dadurch gegentiber normalen pul- 
verfSrmigen Polyvinylpyrrolidon, das Ublicherweise einen 
Wassergehalt bis zu 5 Gew.g aufweist, noch ISLngere Teraper- 
zeiten erforderlich werden. 



15 



20 



30 



Gernaa der Verf ahrensweise der US-PS 30 28 300 wird das 
Terapern eingespart durch Zugabe von lodid in Porra von Al- 
kaliiodid oder lodwasserstof f s^ure zur Mischung von Poly- 
vinylpyrrolidon und lod. Auch dieses Verfahren ist nicht 
optimal, da inhomogene Mischungen entstehen, die nur eine 
35 schwache lodbindung besitzen und daher stark nach lod 
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rlechen. Die US-PS 33 93 326 lehrt daher den Zusatz von 
lodiden zu elner wSBrigen Polyvinylpyrrolldon-Losung, die 
anschlieftend getrocknet wird und danach wird das pulver- 
fSrnige Polyvlnylpyrrolidon-Iodld-Gemisch ohne Temperung 
5 mlt lod umgesetzt. Wird dem Polyvinylpyrrolidon geraiia 
US-PS 38 98 326 das lodid als lodwasserstof f saure zuge- 
setzt, entstehen bei der Trocknung beachtliche Korrosions- 
ppoblerae, wird dagegen das lodid als Alkalilodld zugesetzt, 
entspricht das PVP-Iod, bedingt dupch den Alkallgehalt , 
10 nlcht mehr den strengen Anforderungen der Arzneimittel- 
gesetse. 

Auch gernSB der DE-AS 24 39 197 warden in der Regel lOstUn- 
dige Temperzeiten beschrieben, wobei jedoch, ua Vertei- 
15 lungskoeffizlenten von etwa 200 zu erhalten, mindestens 
20stUndige Temperzeiten erforderllch sind. 

Die Temperzeiten lessen sich stark reduzieren, wenn man 
genaB DE-AS 28 18 76? PVP mlt elenentarem led in Gegen- 

20 wart von AmeisensSure, Oxalsaure oder eines Ammoniumsal- 
zes Oder Amids der Kohlen-, Ameisen- oder OxalsSure ura- 
setzt. Stent man aus dem so erhaltenen PVP-Iod waBrige 
Losungen her, so sind diese zwar relativ stabll, sie ver- 
lieren aber Im Lauf der Zeit lod, wodurch deren Lager- 

25 zeit betrachtlich eingeschrginkt wird. 

Aus der DE-PS 902 170 ist bekannt, daft man eine Lugol'sche 
Losung mit PVP korabinieren kann, Lugol'sche LSsung ist 
bekanntllch eine wSBrige Losung, die lod und Kaliamiodid 

30 im Verhaitnls 1 : 2 enthSlt. Derartige LSsungen haben je- 
doch den Nachtetl, daB, wenn man von einem handelsUbli- 
chen PVP (Ublicherweise hergestellt gemSB der DE-PS 
922 378 durch Polymerisation von Vinylpyrrolidon in wSLB- 
riger LSsung in Qegenwart von Vtesserstof f peroxid) ausgeht , 

35 der Gehalt an wirksamen lod bei der Lagerung der L5sungen 
u 
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•"schnell abfallt* Nach der Lehre der DE-OS 25 40 170 wird 
dieser Nachteil vernieden, wenn eln PVP Verwendung fin- 
det, das durch Polymerisation in organischen Losungsmit- 
teln mit organischen Initiatoren and gegebenenf alls an- 
5 schliefiender V/asserdampfbehandlung erhalten wird. Die 

wSfirige PVP-Iod-L5sung wird dann durch Auflosen einer lod- 
-lonen lief ernden Verbindung, vorzugsweise Natriumiodid 
Oder Kaliumiodid, in der wasrigen PVP-Losung erhalten. 

10 Dieses zuletzt genannte Verfahren liefert zwar bei Ver- 
wendung von Alkali-Iodiden als lod-Ionen lief ernde Ver- 
bindung eine lod-stabile PVP-L5sung, jedoch entsprechen 
solche lodophore, wegen ihres Aschegehalts, nicht den Vor- 
schrifen der U.S. Pharmacopeia XIX. Sie durfen daher nicht 

15 ftir pharmazeutische Praparate verwendet werden. Nimmt man 
als lod-Ionen spendende Verbindung lodwasserstof f sSure, 
so entsprechen die lodophore zwar den Bedingungen der 
US Pharmacopeia, aber sie sind nicht stabil bei Lagerung. 
Zusatzlich ist die Handhabung von lodwasserstof f sSure 

20 wegen seiner enorraen Korrosionswirkung auSerst schwierig. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, stabilere wafi- 
rige PVP-Iod-Losungen herzustellen. 

25 Die Erfindung betrifft eln Verfahren zur Herstellung von 
PVP-Iod mit einera lod-Iodid-Verhaitnis von etwa 2 : 1 and 
einem Verteilungskoef f izienten von l80 - 250 durch Um- 
setzung von PVP mit elementaren lod ±n Gegenwart von Amei- 
sensaure, Oxalsaure oder eines Ammoniums alzes oder Amids 

30 der Kohlen-, Ameisen- oder Oxalsaure, welches dadurch ge- 
kennzeichnet ist, daS man die Umsetzung in v/afiriger -L5- 
sung durchfiihrt. 

. Als die lodidbildung beschleunlgende Verbindung komraen 
35 neben den genannten Sauren z.B. Ammoniuracarbonat , Ammo- 
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niumhydrogencarbonat, Ammonlumcarbanlnat, Harnstoff, Airnno- 
nluinformiat, Foraamid, Araraonluinoxalat, OxamidsSure oder 
Oxamld In Betracht. 

5 Besonders bevorzugt slnd OxalsSure und AmeisensSure, die 
bei der Reaktion mit lod neben lodwasserstof f nur noch 
Kohlendioxld ergeben sowle ihre Amide und Ammoniumsalze. 

Die Menge an die lodidbildung beschleunl-genden Zusatz 
10 wird in der Regel so beraessen, daB bei vollstSndiger Uia- 

setzung ein PQnftel bis ein Drittel des der wSSrigen Poly- 
vinylpyrrolidonlSsung zvigemischten lods zu lodid umgesetzt 
wird. Sie liegt, berechnet auf das eingesetzte lod, je 
nach Art des Zusatzes zwischen 2 und 30 Gew.%, bevorziigt 
15 4 und 22 Gew.%. 

Der iodidbildende Zusatz wird belm Mischen der Polyvinyl- 
pyrrolidonlosung rait den lod in Ublichen RUhrreaktoren 
zweckmSBigerweise dlrekt belgemlscht . Elne bevorzugte Aus- 
20 fahrungsform ist das Einmischen des iodidbildenden Zu- 
satzes direkt in die PolyvinylpyrrolidonlSsung und dann 
erst folgt die Zugabe des lods. 

ZweckmaBigerweise erfolgt das i-Iischen des Polyvlnylpyrro- 
25 lidons mit dem erf indungsgemaften Zusatz und led zunSchst 
bei Rauratemperaturen oder leicht erhBhten Temperaturen 
bis etwa 50°C, bis das elementare lod in der Polyvlnyl- 
pyrrolidon-L5sung gelost ist. DieTemperung zur lodid- 
bildung erfolgt dann bei 50 bis 80°C, wobei der fur sta- 
30 biles PVP-Iod charakteristische Verteilungskoef f izient 

von etwa 200 und ein lod : lodid-VerhSlltnis von 2 : 1 im 
allgemeinen nach 0,5 bis 30 Stunden erreicht wird und 
das erhaltene PVP-Iod einen verfUgbaren lodgehalt von 
5 bis 20 Gew.% (berechnet auf Trockensubstanz) aufweist. 

35 

I. 
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'"Das verwendete Polyvinylpyrrolidon hat ilblicherweise ei- 
nen K-Wert von 8 bis 50, wobei ein Bereich von 10 bis 35 
bevorzugt ist. Das errindungsgemafie Verfahren elgnet sich 
in ganz besonderer Weise fiir ein Polyvinylpyrrolidon von 
5 einem K-Wert von 10 bis 20. 

Ein fUr das erf indungsgemaBe Verfahren besonders geeig- 
netes Polyvinylpyrrolidon wird durch Polymerisation in 
einem organischen Losungsniittel, wle Isopropanol oder To- 
10 luol, unter Verv/endung von organischen Perverbindungen als 
Radikalbildner, wie s.B* Dialkylperoxiden, hergestellt und 
gegebenenfalls anschlieBend einer Wasserdampfdestillation 
unterworfen, wie es belspielsweise in der DE-OS 25 15 127 
beschrieben wird, 

15 

Hervorragend geeignet zur Herstellung der stabilden PVP- 
-lodlosungen slnd auch Polyvinylpyrrolidone, die nach der 
Polymerisation einem Hydrierungsprozefi unterzogen v/erden. 
Dabei erfolgt die Hydrierung des Polyvinylpyrrolidons 

20 nach den ublichen, bekannten Verfahren* So kann die Hy- 
drierung mit Wasserstoff in Gegenwart geeigneter Kata- 
lysatoren oder durch Behandlung rait komplexen Hydriden 
erfolgen. Zweckmauigerweise erfolgt die Hydrierung mit 
Wasserstoff in wSSriger LSsung bei einer Temperatur von 

25 20 bis lOO^C, bevorzugt 50 bis 80^0, und einem Druck von 

50 bis 5O0 bar^ bevorzugt 200 bis 300 bar, Innerhalb 1 bis 
24 Stunden, vgl. US-PS 2 914 516. Als Katalysatoren sind 
die Ublichen Platin- und Palladiumkatalysatoren sowle 1ns- 
besondere Raney-Mickel geeignet, 

30 

Elne besonders bevorzugte Ausftihrungsf orm der Hydrierung 
ist die Behandlung des Polyvinylpyrrolidons mit komplexen 
Hydriden, wobei - bezogen auf das Qewicht der Polymeri- 
sate - 0,1 bis 10, vorzugsweise 0,5 bis 5 % zur Anwendung 
35 gelangen. Als Hydride verwendet man vor allem solche, die 
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wie Natria^- und Lithiumboranat wasserlosllch slnd, doch 
laiit sich die Reaktion auch mlt anderen wie NaBHCOCH^)^, 
NaAlH^, LiAlH^, NaAlH2(OCH20CH2)2 oder LiAlH [OC(CH^)^]^ 
durchfuhren. Die Lactamsruppe des Polyvlnylpyrrolidons 
wird dabei nlcht angegriffen. 



Die Reaktion mit den komplexen Hydriden wird, wenn mog- 
lich, in V/asser durchgefUhrt, was rait Lithium und Natri- 
uraboranat realisierbar 1st. PUr die anderen Hydride ver- 

10 wendet man zweckmSBigerweise LSsungsmittel wie niedere 
Alkohole, z.B. Methanol, Ethanol, Iso- und n-Propanol, 
n-Butanol- oder tert. Butanol, Ether, wie Dioxan oder 
Tetrahydrofuran, oder Aroraaten wie Bensol, Toluol oder 
Xylol. Die Reaktion wird bei Tempera turen von 1 bis 150, 

15 vorzugsweise 15 bis 80^c durchgefuhrt • Sie richtet sich 
nach dem Sledepunkt der Losungsmittel. Vfenn man in wafi- 
rigen oder alkoholischen Losungsmitteln arbeitet, stellt 
man im allgemelnen pH-Werte von ca. 7 vor der Reaktion 
ein. Die Dauer der Reaktion schwankt zwischen 0,5 und 2^ , 

20 vorzugsweise 2 bis 8 Stunden. Palls das Polyvinylpyrroli- 
don Carboxylgruppen enthSlt, kann es vorteilhaft sein, 
die Carboxylgruppen vor der Umsetzung mit Hydriden nach 
den ublichen Methoden zu verestern. 

25 Urn eventuell ira Polymerisat vorhandene Verunreinlgungen 

zu entfernen, hat es sich als sehr niitlich erwiesen, nach 
der Umsetzung mit komplexen Hydriden die Polymerisat ISsung 
ilber lonenaustauscher zu reinigen. Geelgnet sind z,B* 
lonenaustauscher auf Polystyrolbasis mit Sulfo-, Carboxyl- 

30 Oder quarternaren Ammoniuingruppen oder auf Basis von sau- 
ren oder basischen Silikaten. 



Bei der Herstellung der wSflrigen PVP-Iod-Losung wird - 
zweckmSBig von 10 bis 60 gew,?lgen waiirigen PVP-Losungen 
35 ausgegangen, wobei bei Polymerisaten mit kleinem K-V/ert 
u die hoheren Konzentrationen gelten und umgekehrt* 
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'*Die erf indungsgernaft hergestellten PVP-Iod-Losungen kon- 
nen direkt auf die libllche Art unter Zugabe von welteren 
Hilf sstoff en, wie Tensiden zu fiir den Verbraucher bestimm- 
ten Endprodukten fonnuliert werden. Dlese Losungen haben 
5 Im allgenieinen eine Gesamtkonzentratlon 10 bis 50 Gew.55 
an Fes ts toff en. 

Die neuen PVP-Iod-L3sungen besitzen aberraschenderweise 
eine urn etwa 50 % hShere StabilitSt als LSsungen, die man 
10 durch AuflSsen von PVP-Iod erhait, welches gemafi der 
DE-AS 28 18 767 hergestellt ist. 

Welter 1st es gegenUber dem Verfahren der DE-AS 28 13 767 
eln groSer Vorteil, daS das PVP direkt als Losung elnge- 
15 setzt werden kann xmd nlcht aus der waBrigen Losung iso- 
liert werden muft. 

Gegebenenf alls kann aus den wSx^rigen PVP-Iod-Losungen 
auch ein Pestprodukt durch elnen TrockenprpzeB, bel- 
20 splelswelse der Walzentrocknung, Sprvihtrocknung Oder 
der Spruhgranulierung, isoliert werden. 

Die folgenden Beisplele erlSutern die Erflndung. Angege- 
bene Telle slnd Gewichtstelle. Die K-Werte werden nach 

25 H. Pikentscher, Gellulose-Chemie, 13, 38-64 und 71-74 

(1932) in waSrigen L5simgen bestimmt. Die Bestimmung des 
lodverlustes erfolgt durch ISstundige Lagerung einer 
waBrigen PVP-Iodlosung mit elnera Gehalt an verfUgbarem 
lod von 1 % bei 80^0 • Die hohere Temperatur von 80^0 hat 

30 den Vorteil, daS die umstandlichere l4tagige Lagerung bei 
52^0 umgangen werden kann und vergleichbare V/erte erhal- 
ten werden. Der Verteilungskoef f izient (VK) wird bestimmt 
gemaB US-PS 3 028 300 durch einminUtiges intensives Schilt- 
teln von 1,0 ml einer waBrigen PVP-IodlOsung mit einem 

35 verfUgbaren lodgehalt von 1,0 %, mit 25 ml Heptan in el- 
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''nem verschlossenen Glaskolben in einem thermostatisier- 
ten Helzbad von 25,0^0. Nach elnlgen Minuten Stehen v/erden 
die beiden Phasen abgetrennt und der lodgehalt der wai5- 
rigen Phase durch Titration mit Natrlamthiosulf at und der 
5 lodgehalt der Heptanphase spektralphotoraetrisch bestimmt. 
Die Berechnung gemas folgender Gleichung: 

VK = lod in H^O-Phase ^ ml Heptan (25) 

mg lod in Heptan ml H 0-Phase (1) 

10 

Die in den Beispielen 3 und 4 verwendeten Polyvinylpyrro- 
lidon-Losungen wurden nach folgenden Vorschriften herge- 
stellt. 



15 A. In einem Druckruhrautoklaven werden 300 Telle einer 
„Mischung aus 300 Teilen Vinylpyrrolidon, 700 Tellen 
Isopropanol und 12 Teilen Ditertiarbutylperoxid vor- 
gelegt und auf 145^0 erhitzt, wobel sich in der Appa- 
ratur ein Oberdruck von ca- 7,5 bar einstellt* Dann 

20 wird die restliche Mischung innerhalb 3 Stunden 

gleichmaaig zudosiert. Anschlieftend wird 1 Stunde 
nacherhitzt, bis der Restgehalt an monomerem Vinyl- 
pyrrolidon unter 0,5 % betrSgt. Durch Entspannen wird 
nun auf 80*^C abgekuhlt und dabei ca. 570 Telle Iso- 

25 propanol abdestilllert. Nun wird mit 100 Teilen Was- 

ser verdunnt und durch Einleiten von V/asserdarapf das 
Isopropanol restlos abdestilllert* Nach Erreichen 
einer DanpfUb e r gangs temper a tur von 98^C wird noch mit 
90 Teilen V/asserdampf ausgeblasen. Anschlieftend wird 

30 der Pestgehalt der L5sung mit Wasser auf 50 % einge- 

stellt* Der K-Wert des PVP betrfigt 12,5. 



B. 750 Telle Vinylpyrrolidon werden in 250 Teilen Wasser 
gelost, rait 0,5 Teilen 0,01Jiger Kupf er-II-chlorid- 

35 
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losung und mit 30 Tellen 30%igera V/aaset»peroxld vep- - 
setzt und 6 Stunden bel 70^C bel elnera pH-Wert von 
.7,5 polymerislert. ijas erhaltene Polyiaerisat weist 
einen K-Wert. von 17 auf • Nach dera Abkilhlen wird die. 
5 L3sung auf 40?lg verdUnnt;^. mlt 15 Tellen Natrlum- 

boranat versetzt und 12 Stunden gerahrt, Anschlieaend 
erfolgt die Reinigung durch hintereinanderf olgende Be- 
handlung mit 10 1 Xatlonenaustauscher ^ Lewatit S 100) 
und 10 1 Anionenaustauscher .(® Lewatit M 500). Der 
10 Peststoffgehalt der LfSsung betrSgt 4o - 

Beispiel 1 



In einem RUhrreaktor werden 273 Telle einer L5sung von 
15 Polyvinylpyrrolidon hergestellt nach Beispiel I der 

DE-AS 28 18 767, mit 1,05 TeilenAmeisensau re versetzt 
und die Mischung mit wafiriger Aminoniaklosung .auf 7,0 
eingestellt* AnschlieBend werden I8 Telle gemahlenes led 
eingetragen, ca. 2. Stunden geruhrt bis kein Schauraen, be- 
20 dlngt durch Kohlendioxidentwicklung, . mehr erkennbar ist 
und dann 20 Std. bei 70^0 getempert. 

Die homogene PVP-Iodl5sung besitzt f olgende Kenndaten: 

25 VerfUgbarer lodgehalt: 4,1 % 
Verteilungskoeff lzient: .207 
lodverlust: . 2,8 %, 

Beispiel 2 

30 

Analog Beispiel 1 wurden 207 Telle Polyvinylpyrrolidon 
hergestellt nach Beispiel II der DE-AS 28 18 767 mit 
0,8 Teilen AmeisensSure versetzt, der pH-VJert mit wSB- 
rlger Amraoniakiasxing auf 8,0 eingestellt und 17 Telle lod 

35 

u J 
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'elngetragen. Nach 2 Std. Mlschen bel Raumtemperatur wird 
noch 5 Stunden bel 80^C getempert. 

Die homogene PVP-Iodl5sung besltzt folgende Kenndaten: 

5 

VerfUgbarer lodgehalt: 5,1 % 

Vertellungskoef f izlent : 202 
lodverlust: 8 % 

10 Belsplel 3 

Analog der Arbeltswelse nach Belsplel 1 werden 166 Telle 
Polyvlnylpyrrolldonl5sang, hergestellt nach A, rait 0,75 Tel- 
len AmeisensSLure versetzt und dann 17 Telle lod elndoslert. 
15 Nach 2 Stunden Mlschen bel Raumtemperatur wlrd noch 12 
Stunden bel 75^0 getempert • 

Die homogene PVP-Iodlosung besltzt folgende Kenndaten; 

20 VerfUgbarer lodgehalt: 6,2 % 
Vertellungskoeff Izlent: 19II 
lodverlust: 1^ % 

Belsplel k 

25 

Analog Belsplel 1 wurden 207 Telle Polyvinylpyrrolldon- 
-Losung, hergestellt nach B, rait 1,35 Tellen wasserfreler 
Oxalsaure versetzt, die Mlschung mit wSBriger Ammonlak- 
15sung auf elnen pH-V7ert von 8,5 gestellt und anschlle- 
30 fiend 17 Telle lod eingetragen, Nach 2 Stunden Mlschen 

bel Raumtemperatur wird noch 30 Std. bel 65^C getempert. 

Die homogene PVP-Iodlosung besltzt folgende Kenndaten: 

35 VerfUgbarer lodgehalt: 5,0 % 
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'Verteilungskoeff Izlent: 220 . 1 
lodverlust: 9 56 . . . . 

Belsplel 5 
5 ■ 

Analog Beispiel 1 werden die in nachfolgender Tabelle 
angegebenen Mengen an Polyvinylpyrrolldon, hergestellt 
getaaS Beispiel II der DE-AS 28 I8 767, die lodionenbil- 
dung beschleunigter Verblndung und lod gemlscht,: 2 Std. 
10 bei Raumtemperatur gerOhrt und 5 Std. bei 80*^0 getem- 

pert. Die Daten sind nachfolgender Tabelle zu ehtnehmen: 



20 



25 



30 
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'Patentansprtlche 

1. Verfahren zur Herstelluhg von PVP-Iod rait eineia 
lod-Iodid-Verhaitnls von etwa 2:1 und elnen Vertei- 

5 lungskoefflzlenten von 180 - 250 durch Umsetzen von 

PVP mlt elementarem lod in ffegenwart von Araelsen- 
sSLure, Oxals&ure Oder eines Ajjiinoniuinsalzes Oder 
Amlds der Kohlen-, Amelsen- Oder OxalsSure, dadurch 
gekennzelchnet\ daB raaridle Umsetzuhg.ln wfifirlger 
10 LSsung durchfUhrt. 

2. Verfahren gemSB Anspruch 1, dadurch gekennzelehnet ^ 
dafi man von einem PVP ausgeht, wielches elnen K-Wert 
von 10 bis 35 besitzt.. 

15 

3^ Verfahren gemSB Anspruch 1, dadurch gekehnzeichnet > 
daB man von eiriem PVP ausgeht, welches durch Poly- 
merisation von Vinylpyrrolidon in einem organischen 
LSsungsmittel unter Verwendung von organischen Per- 
20 verblndungen als Radikalbildner hergestellt und ggf. 

anschlieSend einer V/asserdarapfdestillation unterwor- 
fen worden ist, 

4. Verfahren gemSB Anspruch 1, dadurbh gekennzeichnet^ 
25 rostn von einem PVP ausgeht, welches in Ubllcher 

Weise hergestellt, aber nach der Polymerisation ei- 
ner Hydrie rung unterworfen worden is t. .■; 



30 



35 
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